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Abstract of DE1 9727065 

Polypropylene resins with the following properties are new: (1) melt flow ratio of 0.1-1000 g/10 minutes (at 
23 deg C and 2.16 kg) ; (2) xylene solubility of 0.5-5 wt.% (at 23 deg C) ; (3) endothermic maximum m.pt. 
of 153-163 deg C measured by DSC ; (4) 0.01-3 wt.% eluated amount at a temperature below 80 deg C 
measured by cross-fractionation chromatography (CFC) ; and (5) isotactic Pentad-fraction (mmmm) of 92- 
98 wt.% measured by <13>C-NMR. The preparation of these resins is also claimed. 
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© Polypropylenharz und Verfahren zur Herstellung desselben 



(57) Es wird ein Polypropylenharz bereitgesteiit, das die folgen- 
den physikalischen Eigenschaften hat: (1) eine FlieBfahigkeit 
(MFR) von 0,1 bis 1000 g/10 min, gemessen bei 230° C, unter 
einer Belastung von 2,16 kg; {2} bei 23° C eine XyfoI-LdsUch- 
keit (CXS) von 0,6 bis 5,0 Gew.-%; (3) eine endotherme 
Hauptspitzentemperatur (Tmp) von 1 53-163° C, wte ste an 
einer Schmeizkurve bestimmt wird, welche mit einem 
Differential-Scanning- (Calorimeter (DSC) gemessen wurde; 
(4) bei einer Temperatur von unter 80° C eine eluierte Mange 
von 0,01 bis 3,0 Gew.-<to, gemessen mit einem Querfraktio- 
nierungs-Chromatograph (CFC); und (5) eine isotaktische 
Pentad-Fraktron (mmmm) von 92,0 bis 98,0 Gew.-%, gemes- 
sen durch 13 C-NMR. 

Es wird auch ein Verfahren zur Herstellung des oben 
genannten Polypropylenharzes bereitgesteiit das den 
Schritt eines Potymerisierens von Propylen in Gegenwart 

<eines Katalysators umfaSt, welcher die Kombination der 
folgenden Komponenten (A), (8) und (C) enthalt: 
Komponente (A): eine feste Katalysatorkomponente, die 
^ durch Inkontaktbringen einer Komponente (A1), welche eine 
© feste Komponente ist, die Titan, Magnesium und ein Halo- 
id gen als essentielle Komponenten enth§lt, mit einer Kompo- 
^ nente (A2), welche eine Komponente aus einer Siliciumver- 
bindung 1st, die durch die ailgemeine Formel 
55 RlR2 3ap S *(0 R3 )m < ln der Rl ein8 verzweigtkettige aliphati- 
^ sche Kohlenwasserstoffgruppe oder eine cyclische aliphati- 
sche Kohl en wassers toff gruppo ist; H 2 eine Kohtenwasser- 
m stoffgruppe, die ... 
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Beschreibung 

Die voriiegende Erfindung bezieht sich ganz allgcmcin auf ein Propyienharz. Die Erfindung bezieht sich 
insbesondere auf ein Propyienharz mit niedriger Kristallinitat, das spezifische physikalische Eigenschaften hat 
und hinsichtlich Transparenz, Flexibilitat und Schlagzahigkeit hervorragend ist 

Kristalline Polypropylene wurden bisher industrieD produziert und im Hinblkk auf ihre Charakteristika, wie 
z. R hohe Kristallinitat und hohe Stereoregularitat, wurden sie auf verschiedenen Gebieten, wie z. & in Kraft- 
fahrzeugen und Haushaltselektrogeraten, verwendet Dagegen wurden amorphe Polypropylene, d. h. ataktische 
Polypropylene normalerweise als Nebenprodukte, fur die es keine Verwendung gibt, beseitigt AUerdings haben 
solche amorphen Polypropylene in den letzten Jahren auf einigen Gebieten Verwendung gefunden, Z.B. m 
Klebstoffen. AuBerdem haben Polypropylene mit niedriger Kristallinitat, die Zwischenprodukte zwischen den 
obigen kristallinen und amorphen Polypropyienen sind, z. & Polypropylene, die eine niedrige endothenne 
Hauptspitzentemperatur (Tmp) und eine niedrige isotaktische Pentad-Fraktion (mmmm) haben, im Vergleich zu 
hochkristallinen Polypropylenen hervorragende Flexibffitat, Transparenz und Schlagzahigkeit Im Hinblick auf 
diese Charakteristika finden solche Propylene mit niedriger Kristallinitat Verwendungen, die sich von denen 
hochkristalliner Polypropylene unterscheidea Das heiBt, solche Polypropylene mit niedriger Kristallinitat wer- 
den zur Herstellung von FOmen, Folien usw. verwendet und fanden Anwendung beim SpritzgieBen, Strangpres- 
sen usw. Herkdmmliche Potypropylenharze mit niedriger Kristallinitat enthalten ein Gemisch eines amorphen 
Polypropylenharzes oder eines Polypropylenharzes mit sehr niedriger Kristallinitat und eines relathr hochkn- 
stallinen Polypropylenharzes. Wenn solche Harze zu einem Film geformt werden, neigt die amorphe Pofypropy- 
len-Koraponente leicht dazu, aus dem Film auszubluten, wodurch die Oberflache des Films klebrig wird. 
AuBerdem kann die hochkristalline Porypropylenharz-Komponente ein Formteil liefern, das unzureichende 
Flexibilitat und Transparenz hat Es war somit schwierig, ein Polypropylenharz mit niedriger Kristallinitat zu 
erhalten, das ein ausreichendes Niveau an Flexibilitat und Transparenz hat und das ein nicht-klebriges Formteil 
liefernkann. ^ t f „ . . 

Eine Aufgabe der vorliegenden Erfindung besteht daher darin, die oben genannten Probleme zu ehmimeren 
und ein Polypropylenharz mit niedriger Kristallinitat bereitzustellen, das erne erhdhte Flexibilitat, Transparenz 
und Schlagzahigkeit hat, und das ein nicht-klebriges Formteil bereitstellen kann. 

Von den Erfindern der vorliegenden Erfindung wurde nun festgestellt, daB die obige Aufgabe durch em 
Polypropylenharz, das eine Kombination spezieller physikalischer Eigenschaften aufweist, geldst werden kann. 

Somit steUt die voriiegende Erfindung ein Polypropylenharz bereit, das die folgenden physikalischen Eigen- 
schaften hat: 

(1) eine FlieBfahigkeit (MFR) von 0,1 bis 1000 g/10 min, gemessen bei 230°C unter einer Belastung von 
2,16 kg; 

(2) bei 23°C eine Xylol-Ldslichkeit (CXS) von 0^ bis 5,0 Gew.-%; 

(3) eine endothenne Hauptspitzentemperatur (Tmp) von 153-163°C, wie sie an einer Schmelzkurve 
bestimmt wird, welche mit einem Diff erential-Scanning-Kalorimeter (DSC) gemessen wurde; 

(4) bei einer Temperatur von unter 80° C eine eluierte Menge von 0,01 bis 3,0 Gew.-%, gemessen mit einem 
Querfraktionierungs-airomatograph (CFC); und 

(5) eine isotaktische Pentad-Fraktion (mmmm) von 92,0 bis 98,0 Gew.-%, gemessen durch l3 C-NMR- 

Die voriiegende Erfindung stellt auch ein Verfahren zur Herstellung des oben genannten Polypropylenharzes 
bereit, das den Schritt eines Polymerisierens von Propylen in Gegenwart eines Katalysators umfaBt, welcher die 
Kombination der folgenden Komponenten (A), (B) und (Q enthait: 

Komponente (A): eine feste Katalysatorkomponente, die durch Inkontaktbringen einer Komponente (A1X 
welche eine feste Komponente ist, die Titan, Magnesium und ein Halogen als essentielle Komponenten enthait, 
mit einer Komponente (A2), welche eine Komponente aus einer Silidumverbindung ist, die durch die allgemeine 
Formel R^-mSKOR 3 ^ (in der R l eine verzweigtkettige aliphatische Kohlenwasserstoffgruppe oder erne 
cyclische aliphatische Kohlenwasserstoffgruppe ist; R 2 eine Kohlenwasserstoffgruppe, die dieselbe wie R l oder 
von dieser verschieden ist, oder eine ein Heteroatom enthaltende Kohlenwasserstoffgruppe ist; R 3 eine Kohlen- 
wasserstoffgruppe mit zwei oder mehr Kohlenstoffatomen ist, und 1 ^ m S 3) dargestellt wird; erhalten wird; 
Komponente (B): eine Komponente aus einer Organoaluminiumverbindung; 

Komponente (C): eine Komponente aus einer Silkiumverbindung, die durch ^e allgemeine Formel 

RU-oS^OR 5 ^ On der R 4 eine Kohlenwasserstoffgruppe ist, R 5 eine Kohlenwasserstoffgruppe mit 2 oder mehr 
Kohlenstoffatomen ist, und 1 £ n £ 4) dargestellt wird 

Detaillierte Beschreibung der Erfindung 

Polypropylenharz 

Das Polypropylen der vorliegenden Erfindung wird durch die folgenden physikalischen Eigenschaften charak- 
terisiert 

Die FlieBfahigkeit MFR ist im Bereich von 0,1 bis 1000 g/10 min, vorzugsweise von 0,1 bis 100 g/10 mm, 
bevorzugtervon0£bis50 g/10 min. 

Wenn die MFR unter dem obigen Bereich liegt, ist die Formbarkeit des Polypropylenharzes zu emer Fohe 
oder dergleichen schlecht, und wenn die FlieBShigkeit MFR den obigen Bereich Qbersteigt, ist die Festigkeit 
eines Produktes, wie z. R eine Folie, verschlechtert 
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Die Xylol-Ldslichkeit (CXS) bei 23° C liegt ixn Bereich von 0£ bis 5 Gew.-%, vorzugsweise von 1,0 bis 
4,0 Gew.-%. Wenn sie 5 Gew.-% flbersteigt, neigt die gebfldete Folie leicht dazu, klebrig zu sein, und wenn sie 
weniger als 0,5 Gew.-% betrigt, ist die Formbarkeh zu einer Folie schlecht 

Die endotherme Hauptspitzentemperatur (Tmp) aof einer Schmelzkurve, die durch Verwendung eines Diffe- 
renttd-Scanning-Kalorimeters (DSC) erhaiten wild, liegt im Bereich zwischen 153— 163°C Wenn die Peak- s 
Temperatur hdher als 163° C ist, ist die Kristallinitit zu hoch, um das angestrebte Poiypropylen mit niedriger 
Kristallinitit zu erhaiten, und wenn die Sphzentemperatur niedriger als 153°C ist, wird die Xylol-Ldslichkeit 
(CXS) zu grofl. Die endotherme Hauptspitzentemperatur liegt vorzugsweise im Bereich von 157— 161°C 

Der Querfraktionierungs-Chromatograph (CFC) ist zur Untersuchung der Kristallinitfitsverteilung eines 
Polymeren verwendbar. Unter Verwendung von o-Dichlorbenzol als Losungsmittel, ist die eluierte Menge bei to 
einer Temperatur unter 80°Cim Bereich von 0,1 bis 3,0 Gew.-%, vorzugsweise von <U bis 2JS Gew.-%. 

Das Eluat bei einer Temperatur unter 80° C entspricht dem sogenannten amorphen ataktischen Poiypropylen. 
Wenn die eluierte Menge davon zu groB ist, wird die gefbrmte Folie klebrig sein. 

Die isotaktische Pentad- Fraktion (mmmm), gemessen durch l3 C-NMR, liegt im Bereich von 92,0 bis 98,0%, 
vorzugsweise von 92JS bis 97,0%, bevorzugter von 93,0 bis 9 6£%. is 

Wenn die Fraktion zu hoch ist, ist die Kristallinitit zu hoch, um das angestrebte Polypropylenharz mit 
niedriger Kristallinitit zu erhaiten, und wenn die Fraktion zu niedrig ist, ist es wiederum nicht mdgiich, das 
angestrebte Polypropylenharz mit niedriger Kristallinitit zu erhaiten, und zwar aufgrund des Vorliegens von 
ataktischem Poiypropylen. Das Polypropylenharz mit niedriger Kristallinitit gemiB der vorliegenden Erfindung 
wird somit durch seine geringe bei einer Temperatur von unter 80°C im CFC eluierten Menge charakterisiert, 20 
obgleich es eine niedrigere Kristallinitit hat als herkdmmlich bekannte Propylenharze. 

Herstellung 

Es gibt keine besondere Beschrinkung bei einem Verfahren zur Herstellung des Poiypropyienharzes mit 25 
niedriger Kristallinitit gemifi der vorliegenden Erfindung. Allerdings wird es vorzugsweise nach dem unten 
beschriebenen Verfahren hergestellt 

Somit wird das erfindungsgemiBe Polypropylenharz mit niedriger Kristallinitit vorzugsweise durch die 
Polymerisation von Propyien unter Verwendung eines Katalysators, der die Kombination der folgenden Kom- 
ponenten (A^ (B) und (Q enthilt, hergestellt Wenn gewunscht, kann der Katalysator auch eine weitere Kompo- 30 
nente, d. h. die vierte Komponente, zusitzlich zu den Komponenten (A), (B) und (C) enthalten, 

Komponente (A): eine feste Katalysatorkomponente, die durch Inkontaktbringen einer Komponente (Al), 
welche eine feste Komponente ist, die Titan, Magnesium und ein Halogen als essentielle Komponenten enthilt, 
mit einer Komponente (A2), welche eine Komponente aus einer Siliciumverbindung ist, die durch die allgemeine 
Forme! ^R^-mSifOR^m (in der R x eine verzweigtkettige aliphatische Kohlenwasserstoffgruppe oder eine 35 
cyclische aliphatische Kohlenwasserstoffgruppe ist; R 2 eine Kohlenwasserstoffgruppe, die dieselbe wie R 1 ist 
oder von dieser verschieden ist, oder eine ein Heteroatom enthaltende Kohlenwasserstoffgruppe ist; R 3 eine 
Kohlenwasserstoffgruppe mit 2 oder mehr Kohlenstoffatomen ist, und 1 ^ m ^ 3) dargestellt wird, erhaiten 
wird; 

Komponente B: eine Komponente aus einer Organoaluminiumverbindung; 40 
Komponente C: eine Komponente aus einer Siliciumverbindung, die durch die allgemeine Formel 
R 4 4- n Si(OR 5 )n (m der R 4 eine Kohlenwasserstoffgruppe, R 5 eine Kohlenwasserstoffgruppe mit 2 oder mehr 
Kohlenstoffatomen ist, und 1 sS n ^ 4) dargestellt wird. 

(1) Feste Katalysatorkomponente 45 

Die Komponente (A) des Katalysators der vorliegenden Erfindung ist ein Product, das durch Kontakt 
zwischen einer spezifischen festen Komponente (Komponente (Al)) und einer spezifischen Siliciumverbindung 
(Komponente (A2)) erhaiten wird. Wenn gewunscht, kann die Komponente (A) der vorliegenden Erfindung 
zusitzlich zu den obigen drei essentiellen Komponenten auch andere Komponenten enthalten. 50 

Komponente (Al) 

Die feste Komponente der vorliegenden Erfindung ist eine feste Komponente fur die stereospeziftsche 
Polymerisation von Propyien, die Titan, Magnesium und Halogen als essentielle Komponenten enthilt Die feste 55 
Komponente kann, wenn gewinscht, auBer den drei essentiellen Elementen auch noch weitere Elemente 
enthalten. Die in der festen Komponente enthaltenen Elemente konnen in Form einer Verbindung vorliegea 
Ferner konnen die Elemente wechselseitig verbunden sein. 

Feste Komponenten, die Titan, Magnesium und Halogen enthalten, sind per se bekannt und werden zum 
Beispiel in den japanischen Patent-Offenlegungen Nr. 5^45688, 54-3894, 54-31092, 54-39483, 54-94591, 60 
54-118484, 54-131589, 55-75411, 55-905ia 55-90511, 55-127405, 55-147507, 55-155003, 56-18609, 56-70005, 
56-72001, 56-86905, 56-90807, 56-155206, 57-3803, 57-34103, 57-92007, 57-1 21003, 58-5309, 58-5310, 58-5311, 

58- 8706, 58-27732, 58-32604, 58-32605, 58-67703, 58-117206, 58-127708, 58-183708, 58-183709, 59-149905, 

59- 149906 und 63-108008 bekannt Von diesen bekannten festen Komponenten kann irgendeine in der vorliegen- 
den Erfindung eingesetzt werden. 65 

Magnesiumverbindungen, die als MagnesiumqueQe dienen, konnen folgende umfassen: Magnesiumdihaloge- 
nid, Dialkoxymagnesium, Alkoxymagnesiumhalogenid, Magneshtmoxyhalogenid, Dialkytmagnesium, Magne- 
siumoxid, Magnesiumhydroxid, Carbonsiuresalze von Magnesium usw. Die Magnesiumverbindungen sind vor- 
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zugsweise solche, die dureh Mg^OR^-pXp (in dcr R 6 eine Kohl enwassers toff gruppe vs% dercn Kohlenstoffzahl 
vorzugsweise 1 bis 10 ist; X em Halogen ist, und 0 < p < 2) dargestellt wird, z. B. Magnesiumdihalogenid und 
Dialkoxymagnesium. 

Thanverbindungen, die als Titanquelle dienen, kdnnen solche Verbindungen sein, die durch die allgemeine 
Formel T^OR^-oXq (worin R 7 eine Kohlenwasserstoff gruppe ist, deren Kohlenstoffzahl vorzugsweise 1 bis 10 
ist; X ein Halogen 1st und 0 <, q <> 4) dargestellt werden. Speziell kdnnen die Tltanverbindungen die folgenden 
umfassen: HCU, HBr* Ti^HsJCU, T^OCzHs)^, TlfOQiHskCl, TXO-i-CsHyJO* TifO-n-CUHg) CI* H(0-n- 
CiH&a* TiOCzHs)BT* T<OC2H 5 XO-n-C4H 9 )2a T^O-n-CAfca r^OCeHsK^ T^i-QHs)^* Ti(0-n- 
CsHnJCb, TtfO-n-CeHuJO* TiCOCzHs)* TifO-n-CaHr)* T^O-a-C^K TifO-i-CiHg)* TXO-n-CeHu)* T<On- 
C6Hi7)4undT<OCM2CH(C2H5)C4H9)4. 

AuBerdem kann auch eine Molekularverbindung, die durch Reagierenlassen von TDC'4 (in der X' Halogen ist) 
mit einem Elektronendonor, wie er spiter beschrieben werden wird, erhalten wird, als Titanquelle eingesetzt 
werden. Solche Molekularverbindungen kdnnen speziell folgende umfassen: TiCU • CH3COC2H5, 
TiCU • CHWDO2C2HS, TiCU • CeHsNOi, TiCU • CH3COCL TiCU • CeHsCOO, TiCU • CeHsCOzCzHs, 
TiCU • QCOCiHs TiCU • C4H4O usw. 

Daruber hinaus kdnnen Tltanverbindungen, wie z. B. TiCU (das durch Reduzieren von TiCU mit Wasserstoff, 
mit Aluminiummetall oder mit einer organometallischen Verbindung) erhalten werden kann, TiBr* 
TifCX^HsJCk TiCl* Dicydopentadienyhitandichlorid und Cyclopentadienyltitantrichlorid verwendet werden. 
Von diesen Tltanverbindungen werden TiCU, TXO-n-Ctfl^ und T<OC 2 H5)Cb bevorzugt 

Im allgemeinen wird Halogen aus den obigen Halogenverbindungen von Magnesium und/oder Titan zuge- 
fflhrt Alternativ kann es aus anderen Halogenquellen zugefQhrt werden, z. & aus wohlbekannten Halogenie- 
rungsagenzien, die Halogenverbindungen von Aluminium, beispielsweise AICU, Halogenverbindungen von 
Silirium, beispielsweise SiCU, Halogenverbindungen von Phosphor, beispielsweise PCU und POs, Halogenver- 
bindungen von Wolfram, beispielsweise WCU und Halogenverbindungen von Mohybdan, beispielsweise M0CI5 
umfassen. Das in der Katalysatorkomponente enthaltene Halogen kann aus der aus Fluor, Chlor, Brom, Iod und 
Gemischen der genannten bestehenden Gruppe ausgewahlt werden. In besonders bevorzugter Weise ist es 
Chlor. 

Die f este Komponente zur Verwendung in der voiiiegenden Erfindung kann zusatzHch zu den oben genann- 
ten essentiellen Komponenten weitere Komponenten enthalten, z. B. Aluminiumkomponenten, wie AHpCiUs}h 
AKO-i-C3H 7 )3 und AKOCrfe)^ und Borverbindungen, wie B(OCH3>3, BfOCaHs)* und BfOCeHs)* Diese Kom- 
ponenten kdnnen in der festen Komponente als Aluminium- und Borkomponenten zuruckbleiben. 

Daruber hinaus kann bei der Herstellung der festen Komponente ein Elektronendonor als innerer Donor 
verwendet werden. Die Elektronendonoren (innere Donoren), die zur Herstellung der festen Komponente 
verwendet werden kdnnen, kdnnen folgende umfassen: Sauerstoff-enthaltende Elektronendonoren, z. B. Alko- 
hole, Phenole, Ketone, Aldehyde, Carbonsauren, Ester von organischen oder anorganischen Sauren, Ether, 
S&ureamide und Siureanhydride; und Stickstoff-enthaltende Elektronendonoren, wie z. R Ammoniak, Amine, 
Nitrile und Isocyanate. 

Die Elektronendonoren kdnnen speziell umfassen: (a) Alkohole, die 1 bis 18 Kohlenstoffe enthalten, z. B. 
Methanol, Ethanol, Propanol, Butanol, Pentanol, Hexanot, Octanol, Dodecanol, Octadecylalkohol, Benzyialkohol, 
Phenylethylalkohol und Isopropylbenzylalkohol; (b) Phenole, die 6 bis 25 Kohlenstoffatome enthalten, und die 
Alkyigruppen enthalten kdnnen, z. B. Phenol, Kresoi, Xylenol, Ethyiphenol, Propyiphenol, Isopropylphenol, 
Nonylphenol und Naphtholgruppen; (c) Ketone, die 3 bis 15 Kohlenstoffatome enthalten, z. B. Aceton, Methylet- 
hylketon, Methylisobutylketon, Acetoketon und Benzophenon; (d) Aldehyde, die 2 bis 15 Kohlenstoffatome 
enthalten, z. B. Acetaldehyd, Propionaldehyd, Octyialdehyd, Benzaldehyd, Tolualdehyd und Naphthaldehyd; (e) 
Ester organischer SSuren, die 2 bis 20 Kohlenstoffatome enthalten: Monoester organischer Sduren, z. B. Methyi- 
formiat, Methyfacetat, Ethyiacetat, VTnyiacetat, Propylacetat, Octylacetat, Cydohexyiacetat, Cellosohr-Acetat, 
Ethyipropionat, Ethylbutyrat, Ethylvalerat, Ethyistearat, Methyichloracetat, Ethyidichloracetat, Methylmetha- 
crylat, Ethylcrotonat, Cydohexan-methylcarboxylat, Ethylbenzoat, Propyibenzoat, Butyibenzoat, Octyibenzoat, 
Cyciohexylbenzoat, Phenyibenzoat, Benzyibenzoat, Cellosolv-benzoat, Methyltoluylat, Ethyltohiylat, Amylto- 
luylat, Ethylethyibenzoat, Methylanisat, Ethyianisat, Ethylethoxybenzoat, y-Butyrolacton, a-Valerolacton, Cou- 
marin und Phthalid; und Ester organischer Polysauren, z. E Diethylphthalat, Dibutylphthalat, Diheptylphthalat, 
Diethylsuccinat, Dibutylmaleat, l^-Cyclohexandiethylcarboxylat, Ethyiencarbonat, Norbornan-dienyi-l,2-dime- 
thylcarboxylat, C^lopropan-l^-dicarbonsfture-n-hexyl- und 1 ,1 -Cyclobutan-diethylcarboxyiat; (f) Ester anorga- 
nischer Sauren, die Kieselsaureester umfassen (ausgenommen Silidumverbindungen, die durch die oben genann- 
te aflgemeinen Formel R^^-mSKOR 3 ^ dargesteflt werdenX z. a Ethylsilicat, Butylsilicat und Phenyltriethox- 
ysilan; (g) Saurehalogenide, die 2 bis 15 Kohlenstoffatome enthalten, z. B. Acetylchlorid, Benzoylchlorid, Toluyl- 
s&urechlorid, Anissaurechlorid, Phthaloyichlorid und Isophthaloylchlorid; (h) Ether, die 2 bis 20 Kohlenstoffato- 
me enthalten, z. B. Methylether, Ethylether, Isopropylether, But^ether, Amylemer,Teti^ydiofuran, Anisol und 
Diphenyiether; (i) Amide, z. B. S&ureamide, Benzoesaureamid und Toluylsiureamid; (j) Amine, z. B. Methylamin, 
Ethyiamin, Diethylamin, Tributylamin, Piperidin, Tribenzylamin, Anilin, Pyridin, Picolin und Tetramethyldianiin; 
(k) Nitrile, z. B. Acetonitril, Benzonhril und Phenylessigsaurenitril; (I) Aikoxyesterverbindungea z. B. 2-{Ethox- 
ymethyl)ethylbenzoat, 2-(t-Butoxymethyl)ethylbenzoat, 3-Ethoxy-2-ethylphenylpropionat, 3-Ethylethoxypro- 
pionat, 3-Ethoxy-2-s-ethyibutylpropionat und 3-Ethoxy-2-t-ethylbutyipropionat; und (m) Ketonesterverbindun- 
gen, z. a 2-Ethylbenzoylbenzoat, 2-(4 , -Methyibenzo^)ethyIbenzoat und 2-Benzoyl-43-emyldimethylbenzoat 
Die Elektronendonoren sind vorzugsweise Esterverbindungen organischer Sduren und Saurehalogenidverbin- 
dungen, bevorzugter Phthalsaurediesterverbindungen, Cellosolvacetatesterverbindungen und Phthalsiurediha- 
logenide. 
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Komponente (A2) 

Die Silkuuroverbindung zur Verwendung in der voriiegenden Erfindung wird dureh eine aBgemeine Formel 
Rip2, -StfORnm fin der R l eine verzweigtkettige aBphatische Kohlenwasserstoffgnippe oder eme cycbscne 
aUphatische KoWenwasserstoffgruppe ist, R 2 eine Kohlenwasserstoffgnippe, die dieselbe wie R l oder von dieser s 
verschieden ist, oder eine ein Heteroatom enthaltende Kohlenwasserstoffgnippe nfc R J eine Kohlenwasserstoff- 
Irunpe ist, die 2 oder mehr Kohlenstoffatome enthilt, und 1 £ m < 3) dargesteUt Die Siliciumverbuidung kam 
ein Gemisch der Siliciuraverbindungen sein, die durch die obige aUgemeine Formel dargesteDt werdea Wenn R 
eine verzweigtkettige aliphatische Kohlenwasserstoffgnippe ist, so ist die verzweigte Kette vorzugsweise von 
einem Kohlenstoffatom, das einem Siliciumatora benachbart ist, aus verzweigt Die verzweigte Kette ist vor- 10 
zugsweise ein Alkyigruppe, eine Cydoalkyigruppe oder eine Arylgruppe (z. B. ^»J^^^J&S! 
Mithyl-substituierte Phenylgruppe). R' ist bevorzugt erne Gruppe, in ^J^^^^.^^^ 
atom benachbart ist, dh. das Kohlenstoffatom in a-Posraon ist em sekundares oder tertiires, speneH ein 
tertiares Kohlenstoffatom, Wenn R 1 eine verzweigtkettige KoMenwasserstoffgruppe ist, ut die Anzahl der 
Kohlenstoffatome im allgemeinen 3 bis 20, vorzugsweise 4 bis 10. Wenn R> erne cycBsche l^Uenwaffieretoff- is 
gruppe ist, betragt die Anzahl der Kohlenstoffatome im allgemeinen 4 bis 20, vorzugsweise 5 bis 10 R 2 ist eme 
Kohlenwasserstoffgnippe, die dieselbe ist wie R« oder von dieser verschieden ist, oder R 2 ist eine em Hetero- 
atom enthaltende Kohlenwasserstoffgnippe. Die Anzahl der Kohlenstoffatome isl ; dabet im aHgemeinen 1 bis 20, 
vorzugsweise 1 bis 10. R J ist eine Kohlenwasserstoffgnippe, die 2 oder mehr KoWenstoffatome hat und 1 ist 
vorzugsweise eine aliphatische Kohlenwasserstoffgnippe mit 2 bis 20, vorzugsweise 2 bis 10, bevorzugter 2 bis 4, 20 

Kohlenstoffatomen. , . „, , , t 

DieSffiriumverbmdungenzurVerwendungtod^^ 

(CHsScS-JcHsXO-i-CW^ (CH3)sCSi(CH3XO-t-QH9)2. (CHs^CH^^XO-ngH, 

CHsScsScHsXO-n^HiTh, W^P**^" 11 ^ /rK^r 2 Yf5 St 

(CHsWn^XOC^ (CH* 0 ^"'^^ SS^£"?S yS? St 

(CHaHi-C^H^Hs^ (CH^S^s-OH^OC^HsH .^^JSfftJSHtt 

icH&CSik-CHuXOCiHs)* CH,)^i(c-CH 9 XOC2H^ v^i^i^SSjr^vo n 

CHjHCSKC-CeHnWaH^CCHs^C^Xan-Q^ 

C4H9)* (CHs^CzHsXO-i-OHsJj, (CHj)jCSi(C2H,XO-s-C4i9)2, J^^^^ nu^ 
rra!^ifcAl,YO-n^H. 3 k (CHj>,CSi(QiH5XO-n-C8Hi7)a (CHsJjC&CCjHsXO-n-CtoHM)* 

(CHjScSKi-CsHrXO-s^H^ < C ^^^0-t-C^, S%^fv%toS?t 

CjHrXOCiHs)* (CHjhCSKO-n^XOCjHs):, (PS^^^^ 1 ' ja^gjOj^OWgW^ 35 
(CHjJcSKO-t^XOCjH^^^ 

CeHuXO&Hsk (CHibCS^O-c-CeHnXOCjHj)!, fi^sH&SKOQHs)* .J^W^^^S** 
ScSSo&k (neo^ufeiCOQH^ (c-QH^KOC^ (^H^O-n-CsH^ (c^^O-n- 

tetest gssgss^ (SSfflssssa 

§SS^O§^ HpOTs^XOC^S ^^SS^o3& so 

aaaastss ssa ^-^^o-n<|£f^^^ 

QHt£ (CHjJcSKO-i-CsH^ (CH3),CSi(0-n-C4H^ J^^^'^'^Sfe^SoSSfc 
(CHabCSifO-n-CeHuk (CHshCS^O-n-QHir)* (CHj)jCSi(0-n-C,oH 2 ,)j, ( c ^^ 2 ^Af<SSS?^ 

C<Hq£ /cH 3 WC2H 5 )CSi(0-t-C4H9y3, ((^K^HsJCS^O-n-CeHt^ (CHsMC^HsjaiCan-^Hij^ 

C 3 H,)3. (CHjXQH&CS^O-n-C^j, (CHjXCaHsJjCStfO-i-Orfe),, Jg^&H&^O-t^h 60 
fcSxC^^^n-cJiuK (CH 3 XC 2 H 5 ) 2 CS<an-CsH,rK A?SSSrSwSoSH , fc 

kcHsWXCHs^CSifOC^k HCCHa^CHsJiCSKO-n^H/h, ^CHj^CHs^aP-i-CsH/ls, 

mCH haC^CsSo-n^H t ^(^^^(CH^KO-n-QHtrfa, ^CHsWCHs^O-n-C,^ 
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• — Si(OC 2 Hs) 3 , 



Si(CH 3 ) (OC 2 Hs) 2 , 



t±=z— 



Si(OC 2 H 3 ) 3 , 



Si(OC 2 H3) 3 , 



Si(OC 2 H s ) 3 , 



^ZZZZ^ ~~~ si(CH3) {0C2Hs)2 ' 



Si(CH 3 ) (O-n-CsHv)^ 




Si(CH 3 ) (0-n-C«H 9 ) 2 , 



Si (CH 3 ) (OC 2 H 5 ) (0-n-C 4 H 9 ) 2 , 



Si (0C 2 Hs) 3, 



Wie oben festgestellt wurde, kann die Komponente (A) der voriiegenden Erfindung, wenn notwendig, zusatz- 
Uch zu den oben genannten essentiellen Komponenten wahlfreie Komponenten enthalten. Die folgenden Ver- 
bindungen werden in geeigneter Weise als derartige wahlfreie Komponenten eingesetzt 

(A) Vinylsilanverbindungen 

Vlnyisilanverbindungen zur Verwendung in der voriiegenden Erfindung kOnnen eine Struktur haben, in der 
eine Vinylgruppe (CFfc^CH— ) mindestens ein Wasserstoffatom in Monosilan (SiH4> ersetzt und in der ein 
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Halogen (vorzugswcise Q), eine Alkylgruppc (vorzugsweisc «ne Kohlcnwasserstoffg^pe 1 
stoffatomen), cine Arylgnippe (vorzugsweisc Phenyl), eine Aikoxy^uppe(vorzugsweise erne Afcoxygruppe nut 
1 bis 12 Kohienstoff atomen) oder dergleichen einige der verblobenden w ^^ off ^ m |^ e ^h r „ Q .„ 
Die Vinylsflanverbindungen kdnnen speziell die folgenden umfessen: CH2«CT-Si^ CT 2 -CH-^H 2 
fCHA CH^H-SiHCHak CH 2 «CH~Si(CH3k CHz-SiCfe, CHj-CH-SiCUCHsX CH 2 «CH- 

c£JcH-SHCHMCM& CH 2 -CH-Si(CH3) (C^Hsk CH 2 «CH-Si(n-C4H9), CHa-CH-SKQHsk 

fcft^-O-sAMCH-CH,), (CHa-CH^iH^ (CH.-CH^O* (Cft-CH^CHa). und 
(CH 2 -CH)2Si(C6H5^ 

(B) Organometaliische Verbindungen 

Es kdnnen auch organometaliische Verbindungen von MetaUen, die zu den Gruppen I bis III des Periodensy- 
stems gehdren, verwendet werden. Die organometallischen Verbindungen zur Verwendung m der vortiegenden 
Erfindung haben mindestens eine Bindung organische Gruppe-MetalL Derartige orgpischen Gruppen sind 
typischerweise KoMenwasserstoffgruppen, in denen die Anzahl der Kohlenstoffatome ^un allgememen 1 ta 2ft 
vorzugsweise 1 bis 6 ist Mindestens eine Valenz des Metalb der organometallischen Verbmdung ist mit einer 
organLhen Gruppe befriedigt, wie das oben festgesteUt ist, und die verbleibende Valenz (Valenzen) desselben 
(wenn es welche gibt) kdnnen mit einem Wasserstoffatom, einem Halogenatom, einer Hydrocaitylo^gruppe 
(die Zahl der Kohlenstoffatome kann im allgemeinen 1 bis 20, vorzugsweise 1 bis 6, sein), oder nm einem 
weiteren Metall in derselben organometallischen Verbindung via Sauerstoffatom (z, B. -O- AHCH3)- im hail 
von Methyialumoxan) oder dergleichen befriedigt sein. 

Derartige organometaliische Verbindungen kdnnen insbesondere folgende umfassen: (a) Organouttoumver- 
bindungen, z.B. Methyflithium, n-Butyffithhim und t-Butyllithium; (b) Organoma^esiumv^indungen, z.R 
Butylethylmagnesium, Dibutyimagnesium, Hexylethylmagnesium, Butybnagnesiumchlond und t-Butylmagnesi- 
umbromid;WOrganozmkverbmdu^^^ 

gen, wie z. i Trimethylaluininium, Triethylalumuiium, Triisobutylaluminium, Tn-n-hexylalumm^ Diethylalu- 
miriumchlorid, Diethyialuniimuinhalogenid, Diemylaluminiumethoxid, Ethylaliiimmumsesquichlond, Ethylalu- 
niiiuumdichloridundMera^ . , 

Jede der oben genannten optionalen Komponenten (A) und (B) kann einzein oder als Geinisch auszwei oder 
mehreren verwendet werden. Die Verwendung der optionalen Komponenten kann die Effekte der vortiegenden 
Erflndung verstirken. 

Hersteliung von Komponente (A) 

Die Komponente (A) kann durch ein schrittweises oder gieichzeitiges Inkontaktbringen der oben beschriebe- 
nen essentieilen und optionalen Komponenten und Waschen des resultierenden Produktes mit einem orgam- 
schen Ldsungsmittel, z. B. einem Kohlenwasserstofflosungsmittel oder einem halogemerten Kohlenwasserstorf- 
ldsungsmittel in einem Zwischenschritt oder in einem Endschritt hergestellt werden. 

So kann die Komponente (A) in einem Zweistufenverf ahren hergestellt werden, wobei die feste Komponente 
(A\ die Titan, Magnesium und ein Halogen als essentielle Komponenten enthfilt, zuerst hergestellt wu^und das 
feste Produkt mit der SUiciuraverbindung (A2) in Kontakt gebracht wird; oder sie kann nach emem Emstufenver- 
fahren hergestellt werden, wobei die Siliciumverbindung (A2) in dem Verfahren der Hersteflung der festen 
Komponente (Al) vorhanden sein gelassen wird, urn so die Komponente (A) direkt herzustellen. Von diesen 
Verfahren ist das zuerst genannte Verfahren bevorzugt 

Die Bedingungen zur DurchfQhrung des Kontaktes zwischen den Komponenten zur Bildung der Komponente 
(A) sind nicht besonders beschrankt, solange die angestrebten Wirkungen der vortiegenden 1 Erfmdung erreicht 
werden. Im allgemeinen werden allerdings die folgenden Bedingungen angewendet Die Kontaktte^eratur 
Uegt vorzugsweise im Bereich von etwa zwischen - 50 bis etwa 200«Q vorzugsweise zwischen 0 und 100° C Der 
Kontakt kann unter Anwendung mechanischer Mittel, wie z. B. einer Rotationskugelmuhle, einer Vibrauons- 
rauhle, einer StrahlmQhle oder einer Ruhrmuhie durchgefuhrt werden, oder nach einem Verfahren erfolgen, das 
ein Verdunnen der Komponenten mit einem inerten Verdfinnungsmittei und ROhren des Systems umfaBt Das 
inerte Verdunnungsmittel kann ein aliphatischer oder aromatischer Kohlenwasserstorf oder em Halogenkonlen- 
wasserstoff oder ein Porysiloxan sein. . . 

Obgleich die Mengen der jeweiligen Komponenten zur Bildung der Komponente (A) nicht in besonderer 
Weise limitiert sind, solange die beabsichtigten Effekte der vortiegenden Erfindung eraelt werden, kdnnen die 
folgenden Mengen im allgemeinen angewendet werden. Das Molverhaltnis der Titanverbindung zu der Magne- 
siumverbindung kann im Bereich zwischen 0,0001 bis 1000, vorzugsweise zwischen 0,01 und 10, liegen. Wenn erne 
Halogenverbindung als Halogenquelle verwendet wird. kann das Molverhaltnis der Halogenverbindung zu der 
Magnesiumverbindung im Bereich zwischen 0,01 und 1000, vorzugsweise zwischen 0,1 und 100, uegen, und zwar 
ungeachtet der Tatsache, ob die Titanverbindung und/oder die Magnesiumverbindung em Halogen enthilt 
(enthalten) oder nicht Die Siliciumverbindung, Komponente (A2\ kann in einer soichen Menge verwendet 
werden, daB das Molverhaltnis von Siiicium zu Than in der resultierenden Komponente (A) mi Bereich zwischen 
0,01 bis 1000, vorzugsweise 0,1 und 100, sein wird 

Wenn die Vinylsilanverbindung verwendet wird, kann sie in einer derartigen Menge verwendet werden, dau 
das Molverhaltnis Vinylsilanverbindung zu der Titankomponente in der resultierenden Komponente (A) im 
Bereich zwischen 0,001 bis 1000, vorzugsweise zwischen 0,01 und 100, liegt Wenn die Aluminium- und Borver- 
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bindungen verwendet werden, kdnnen die Motverhaltnisse dieser Veibindungen zu der Magnesiumverbindung 
hn Bereich zwischen 0,001 und 100, vorzugsweise zwischen 0,01 und 1, liegen. Wenn der Elektronendonor 
verwendet wird, kann das Molverhaltnis Elektronendonor zu der Magnesiumverbindung im Bereich zwischen 
0,001 und 10, vorzugsweise zwischen 0,01 und 5, liegen. 

Die Komponente (A) kann hergesteilt werden, indem die Komponenten (Al) und (A2), wenn notwendig, unter 
Verwendung weiterer Komponenten, wie z. B. einem Elektronendonor, zum Beispiel nach einem der folgenden 
Verfahren miteinander in Kontakt gebracht werden: 

(a) ein Verfahren, bei dem ein Magnesiumhalogenid mit einem Elektronendonor, einer Titan-enthahenden 
Verbindung, einer Siliciumverbindung und einem Sulfonat in Kontakt gebracht wird; 

(b) ein Verfahren, bei dem Aluminiumoxid oder Magnesiumoxid mit einer Phosphorhalogenidverbindung 
behandelt wird, und das behandelte Aluminiumoxid oder Magnesiumoxid mit einem Magnesiumhalogenid, 
einem Elektronendonor, einer Sihriumverbindung, einer Tltanhalogenidverbindung und einem Sulfonat in 
Kontakt gebracht wird; 

(c) ein Verfahren, bei dem ein Magnesiumhalogenid mit Titantetraaikoxid und einer spezieUen polymeren 
Siliciumverbindung in Kontakt gebracht werden, die resultierende feste Komponente mit einem Tltanhalo- 
genid und/oder einem Siliciumhalogemd in Kontakt gebracht werden, das resultierende Reaktionsprodukt 
mit einem inerten organischen Losungsmittel in Kontakt gebracht wird, und dann das Reaktionsprodukt mit 
einer Siliciumverbindung und einer Sulfonatverbindung, entweder gleichzeitig oder schrittweise, in Kontakt 
gebracht werden. Als polymere Siliciumverbindung werden seiche bevorzugt, die durch die Formel 
— (— SiHfR 8 )— O— )r— dargestellt werden (worm R* erne Kohlenwasserstoffgruppe mit 1 bis 10 Kohlen- 
stoffatomen ist, r einen solchen Polymerisationsgrad bezeichnet, daB die Viskositat der polymeren Silicium- 
verbindung im Bereich zwischen 1 und 100 Centistoke liegt Spezifische bevorzugte Beispiele fQr die 
polymere Siliciumverbindung umfassen Methylhydropolysiloxan, Ethylhydropolysiloxan, PhenyOrydropoly- 
siloxan, Cyclohexylhydropolysiloxan, l^A^-Tetramethylcyclotetrasiloxan und l r 3A7^-Pentamethylcycio- 
pentasiloxan; 

(d) ein Verfahren, bei dem eine Magnesiumverbindung in Titantetraaikoxid und/oder einem Elektronendo- 
nor aufgeldst wird, eine feste Komponente mit einem Halogenierungsmittel oder einer Tltanhalogenidver- 
bindung abgeschieden wird, und die feste Komponente dann entweder gleichzeitig oder schrittweise mit 
einer Siliciumverbindung, einer Thanverbindung und einer Sulfonatverbindung in Kontakt gebracht wird; 

(e) ein Verfahren, bei dem eine Organomagnesnimverbindung, z.Bw ein Grignard-Reagenz mit einem 
Halogenierungsmittel, einem Reduktionsmittel oder dergleichen in Kontakt gebracht wird, das resultieren- 
de Produkt mit einem Elektronendonor, wenn notwendig; in Kontakt gebracht wird, und das dann resultie- 
rende Produkt entweder gleichzeitig oder schrittweise mit einer Siliciumverbindung, einer Titanverbindung 
und einer Sulfonatverbindung in Kontakt gebracht wird; und 

(f) ein Verfahren, bei dem eine Alkoxymagnesiumverbindung entweder gleichzeitig oder schrittweise nut 
einem Halogenierungsmittel und/oder einer Titanverbindung, einer Siliciumverbindung und einer Sulfonat- 
verbindung in Gegenwart oder Abwesenheit eines Elektronendonors in Kontakt gebracht wird, oder indem 
diese separat miteinander in Kontakt gebracht werden. 

Unter den oben angefflhrten Verfahren sind die Verfahren (a> (c), (d) und (f) bevorzugt Die Komponente (A) 
kann mit einem inerten organischen Ldsungsmittel, z. B. einem aliphatischen oder aromatischen Kohlenwasser- 
stoffldsungsmittel (z. B. Hexan, Heptan, Toluol oder Cyclohexan) oder einem halogenierten Kohlenwasserstoff- 
idsungsmittel (z.B. n-Butylchlorid, 1^-Dichlorethan, Tetrachlorkohlenstoff oder Chlorbenzol) in einem Zwi- 
schenschritt oder einem abschliefienden Schritt seiner Herstellung gewaschen werdea 

Die Komponente (A) zur Verwendung in der vorliegenden Erfindung kann auch eine sein, die ein Vorpolyme- 
risationsverfahren, das ein Polymerisieren einer eine Vinylgruppe enthaltenden Verbindung, z. R. ein Olefin, eine 
Dienverbindung oder Styrol, in Gegenwart der oben hergestellten Komponente (A) durchgemacht hat Die 
define, die fOr die Vorpolymerisation zu verwenden sind, haben 2 bis 20 Kohlenstoffatome und Beispiele dafur 
sind: Ethylen, Propylen, 1-Buten, 3-Methylbuten-l,l-penten, 1-Hexen, 4-Methylpenten-l,l-Octen, 1-Decen, 
1-Undecen und 1-Kcosen. Spezifische Beispiele fQr die Dienverbindungen kdnnen 1,3-Butadien, Isopren, 1,4-He- 
xadien, 1,5-Hexadien, 1,3-Pentadien, 1,4-Pentadien, 2,4-Pentadien, 2^-Octadien, cis-2,trans-4-Hexadien^rans- 
2,trans-4-Hexadien f 1,3-Heptadien, 1,4-Heptadien, 1,5-Heptadien. 1,6-Heptadien, 2,4-Heptadien, Dicyclopenta- 
dien, 13-C^cIohexadien, 1,4-Qyclohexadien, Cyclopentadien, 1,3-Qycloheptadien, 4-Methyi-l,4-hexadien, 5-Me- 
thyl-l,4-hexadien, 1,9-Decadien, 1,13-Tetradecadien, p-Dhrinylbenzol, m-Drvinyibenzol, o-Divinyibenzol und Di- 
cydopentadien umfassen. Die Styrole kdnnen Styrol, a-Methylstyrol, Allylbenzol und Chlorstyrol umfassen. 

Die Reaktionsbedingungen in dem oben genannten Vorpotymerisationsverfahren sind nicht in besonderer 
Weise eingeschrankt, solange die beabsichtigten Eff ekte der vorliegenden Erfindung erreicht werden; allerdings 
kdnnen die folgenden Bedingungen im allgemeinen angewendet werden. Die Menge der vorpolymerisierten, 
eine Vinylgruppe enthaltenden Verbindung kann im Bereich zwischen 0,01 bis 100 g, vorzugsweise zwischen 0,1 
bis 50 g, bevorzugter zwischen 0,5 und 10 g, pro 1 g der festen Katarysatorkomponente, liegen. Die Reaktions- 
temperatur kann bei der Vorpolymerisation im Bereich zwischen - 150 bis 150°Q vorzugsweise zwischen 0 und 
100° C, liegen. Die Reaktionstemperatur der Vorpolymerisation ist vorzugsweise niedriger als die der "Hauptpo- 
lymerisation" von Propylen. Im allgemeinen wird die Reaktion vorzugsweise unter RGhren ausgefdhrt In diesem 
Fall kann ein inertes Ldsungsmittel, z. B. n-Hexan oder n-Heptan, verwendet werden. 
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(2) Komponente aus einer Organoahuniniumverbindung 

Die Organoaluminhimverbindung (Komponente (B)X die in der vorliegenden Erfindung verwendbar ist, kann 
eine sein, die durch die allgemeine Forme! RViAlX, oder R 10 3_tAl(OR n )t (in der R 9 and R 10 jeweils eine 
Kohlenwasserstoffgruppe mit 1 bis 20 Kohlenstoffatomen oder Wasserstoff darsteuen. R" eine Kohlenwasser- s 
stoff gruppe ist, X ein Halogen ist, und s und t0<s<3,0<t<3 and) dargesteOt wird Spezifische Beispiele 
umfassen (a) TriaJkylaluniinium, z. B. Trimethyl aluminium, Triethylaluminium, Triisobutyl aluminium, Trihexyla- 
luminhim, Trioctylaluminium und Tridecytaluminium; (b) Alkyialuminiurahalogenide, z. B. Diethylaliunimuramo- 
nochlorid, Diisobutylaluminiummonochlorid, Ethyialuminiumsesquichlorid und Ethyfaluminiumdichlorid; (c) Al- 
kylalurainiumhydride, z. B. Diethylaluminhimhydrid und Diisobutylalumimumhydrid; und (d) Alkyiahiminiumalk- io 
oxide, z. B. Diethylaluminhunethoxid und Diethylaluminiumphenoxid, 

Diese Organoaluminiumverbindungen (a) bis (d) kdnnen in Kombination eingesetzt werden. Beispielsweise 
kann die Kombination aus Triethylaluminium und Diethylahiminiumethoxid, die Kombination aus Diethytalumi- 
niuramonochlorid und Diethyialuminiumethoxid, die Kombination aus Ethylaluminiumdichlorid und Ethyialumi- 
niumdiethoxid, die Kombination aus Triethylaluminium, IMethyialuminiumethoxid und Diethylalummhunmono- is 
chlorid, usw. verwendet werden. 

Zusatzlich kSnnen die organischen Aluminiumverbindungen (a) bis (d) nut Alumoxanen, z. B. Methyialumo- 
xan, Ethylalumoxan und Isobutyiaiumoxan, kombiniert werden. 

(3) Komponente aus Silidumverbindung 20 

Die Siliciumverbindung (Komponente (QX die in der vorGegenden Erfindung zu verwenden ist, wird durch die 
allgemeine Formel R 4 4_ n Si(OR^o (in der R 4 eine Kohlenwasserstoffgruppe ist, R 5 eine Kohlenwasserstoff grup- 
pe mit 2 oder mehr Kohlenstoffatomen ist; und 1 ^ n <, 4) dargesteilt Die Anzahl der Kohlenstoffatome in R 4 
liegt im aDgemeinen im Bereich von 1 bis 30, vorzugsweise von 1 bis 20; und die Anzahl der Kohlenstoffatome in 25 
R» liegt im allgemeinen im Bereich von 2 bis 20, vorzugsweise von 2 bis 10. 

Spezifische Beispiele fur solche Swriumverbindungen umfassen: 
Si(OC 2 H s )* Si(0-n-CjH 7 K Si(0-i-C 3 H»4, Si(0-n-C4H 9 )*, SifO-i-COij)* SifO-s-CJfc)* SifO-t-C^)* Si(0-n- 
QH,^ CHsSifOCiHs)* CzHsS^OQHs)* CHi-CH-Si(OCjH5)a, n-C 3 H 7 Si(OCjHs)3, i-CsffcSi^Hsk 
n-QHsSifOQHs)* n<^H 17 Si(OC 2 H5)9, CeHsS^HsJs, (CH,)2Si(OC 2 Hs)2, (C^HskSifOCjHs)*, 30 
(CH 2 -CH)2Si(OC2Hs)i (n-C 3 H,)2Si(OC2H 5 )2, (i-CsHV^OCjHs)* (CeHs^OCjHsK (CHj^O-n-CsfiV)* 
(CHj^O-i-C^k (CH 3 )2Si(0-n-C4H9)2, (CH^O i-C+Hs)* (CHj^O-s-C^k (CHsfcSnlO-t-C^)* 
(CHjJjSutOCjHsX (CHj)sSi(0-n-C 3 H7X (CH&S&p-i-C^X (CH^O-n-COfcX (Q^S(04CAX (CH^O-s- 
C4H9X (CH 3 )3Si(0-t-C«H 9 X (CjHshSKOQHsX (n-CsHsfeSitOCjHsX G^HsJsSKOCjHsX (CsHsfcSitOCjHsX 
(CH^CSKCHsXOCaHsh, (CH^CS^CHsXO-n-CsH^ (CH&CSKCHsXO-i-CsHrk, (CHsJsCSKCHsXO-n- 35 
C^sh (CHjJjCSifCHsXO-i-CiHsh, (CHs^CSKCHsXO-t-OHjH (CH^ifCHsXO-n-QH*)* 
(CHsfeCSKCHsXO-n-CsHafe (CHsJsCSKCHsXO-n-CioHjJi (CHs^^HsXCKiHs^ 

(CHjJjCS^n-CsHTXOCjHsfe (CH&CSiCi-CsHfXCKiH,)* (CH&CSifo-C+HsXC^Hs)* 

(CH 3 ) 3 CSi(i-C4H9XOC2H 5 )2, (CH 3 ) 3 CSi(s-C4H9XOC2Hs)2, (CHjfcCSift-C^XOQH,)* 

(CH 3 ) 3 CSi(n-C 3 HuXOC2H5)2. (CHjJjCSKc-CsHjXOCjHs^ (CHjJjCSXn-CeHuXOCaHs)* 40 

(CH 3 ) 3 CSi(c-C s H„XOC2H5)2, (CHsJsCS^QHsXO-n-CsHT^ (CHsfeCSi^HsXO-i-C^)* (CH&CSi^HsXO-n- 
C4H 9 )2, (CH 3 )3CSi(C2H 5 XO-i-C«H9)2, (CH&CSi^HsXO-s-C+Hs)* (CHshCSKCiHsXO-t-C^^ 
(CH^CS^HsXO-n-CeHn),!. (OT&CSi^HsXO-n-Qrink (CH^i^HsXO-n-Qoftik 

(CH 3 )jCSi0-C 3 H7XO-n-C 3 H7)2, (C^)sCSi(i-C 3 H,XO-i-C 3 H7)2, (CHaJsCS^i-C^XO-n-C^sfc 

(CKb^CSifi-C^XO-i-C^^ (CH&CSiO-C^XO-s^H,)* (CHsJsCSiO-C^XO-t-CJH,^ 45 

(CHsJsCSifi-C^XO-n-CsHtsh. (CHsJsCSiO-C^XO-n-CjHw^ (CH 3 ) 3 CSi(i-CjH7XO-n-C,oH2t)2, 
(CH 3 ) 3 CSu!0-n-C 3 H7XOC2H5)2, (CH&CSifO-i-CsIfrXOCiHsX (CHsfeCSifO-n-C^XOCiHsk (CHsJsCSitO-i- 
C4H9XOC2H5X (CH 3 ) 3 CSKO-s-C4H9XOC2H s X (CHsJsCSKO-t-CiHsXCKiHs)* (CH^CSifO-n-^HnXCX^Hsk 
(CH&CSifO-c-CsHs) (OC 2 Hs)2, (C&CSifO-n-CsHu)* (CHjJjCSKO-c-CeHnXOQHjJi C^Cs^^C^H,)* 
Ci-C4H 9 )2Si(OC2H5)2. (s-C4H 9 )2Si(OC2H s )2, (neo-CsHn^^H,^ (c-CsIfekSi^Hs)* (c^Ffe^O-n- so 
C 3 H T )2, (c-C5H9)2Si(0-n-C4H9)2, (c-Csft^KO-n-CsH,,)* (c-C,H 9 )2Si(0-n-CgH,7)2, (c-CeHu^OCjHsfc 
(c-CeHu^KO-n-CsHr)* (c-CsHu^O-n-C^)* (c-CsHukSifp-n-CsHu)* (c-CsHukSifO-n.C.Ii^ 
(c-CsH u )Si(CH 3 XOC2H5)2, (c-CsHuJSKCHsXO-n-CsIfr)* (-cC«Hu)Si(CH 3 XO-n-C4H9)2, (c-CsHuJSKCHsXO-n- 
CsHuh (c-C6H„)Si(CH 3 XO-n-CeH 1 7) & (c-CeHuMCiHsXOdHs)* (c-CeHu^n-CiHsXC^Hs)* 
(c-CsH„)Si(c-C5H»XOC2H 5 )2, (C 2 H 5 ) J CSi(CH5XOC2H5XOC2Hs)2, (C2H 5 ) 3 CSi(CH 3 XO-n-C 3 H7)2, 55 

^HsfeCS^CHtfO-i-C^k (CjHs^TOXO-n-C^)! ^HsfcCSi^XO-i-C^)*- ^rt^jCSifCHsXO-t- 
CUHih, (Ci^CSiCCrfeXO-n-CsHu)* ^HskCSifCHjXO-n-QHu)* (CjHskCSifCHjXC-n-C.oHM)* 
(C2H,)CSi(C2H5XOC2H5)2, ^^CSun-CsifcXC^Hs)* (C 2 H5) 3 CSia-C3H7XOC2H J )2, 

(CjHs^CSKn-CiHsXOCzHsK (QHsfeCSiO-C^XCK^Hs)* ^HsJiCSKS-C^XCK^Hs)* 

(C2H s )jCSi(t-C*H9XOC2H5)2, ^HsJjCSKn-CsHnXC^HsJi (C2H5)5CSi(c-CsH9XOC2H5)i 60 

(C2H 5 ) 3 CSi(n-C6H, 3 XOC2H s ^ (CiHjJjCSifc-CgHnXOCiHs)* H(CH 3 )2C(CH 3 )2CSi(CH 3 XOC2Hs)2, 
H(CH 3 )20(CH 3 ) a CSi(C2H5XOC2H5)2, ^CHaJzqCH^^iCn-CjHzXOCjHs^ 
HtCH^CHjJjCSiO-C^XOCjHsJa, HtCHj^CH^^Kn-C^XC^Hs)! ^CHsWCHj^CtCHs^O-n- 
CiHih, H(CH 3 )2C(CHj)2CSi(CH5XO-i-CsH7)2, H^CHjKXCHj^^CHaXO-n-CUH^ 

H(CH 3 ) 2 qCH 3 ) 2 CSi(C2H5XO-n-C5H7)2, (CH 3 )2(C2H5)CSi(CH 3 XOC2H 5 )2, (CH5)2(C2H3)CSi(CH5XO-n- es 
C 3 H7WCH 3 )2(C 2 H s )CSi(CH 3 XO-n-C4H9)2, (CHa^^JCSi^HsXC-n-C^fc (CHs^KOQHs)* 
(CH^CSKO-n-C^)* (CH 3 ) 3 CSi(0-i-C 3 H7) 3 , (CHjJjCS^O-a-CdHsK (CHsJsCSUIO-i-C^Js, (0H 3 )jCSi(O-t- 
CiH,),, (CHsJjCSKO-n-CsHuK (CHsJjCSitO-n-CBH,,)* (CHj^ifO-n-CtoHj,)* (CHsMCiHsJCS^OQH,),, 
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(CHjtf^HsJCStfO-n-CjH,)* (CHaMC^HsJCSiCO-i-CjHi)* (CHaM^HsKSKO-n-Crffek (CH,MC2H 5 )CSi(0-i- 
oS£ (a&MC2H5)CSi(0-t-QH9)3. (CHaWC^JCSKO-i-CeH.s^ (CH,MC 2 H,)CSi(0-n-C 5 H I7 > 
(CHjMQHs^O-D-CoHMij, (OfcXCjHsJiCSiCOCiHsH (CHtfCjHs^O-a-CaHr)* (CH,XQHs)^Si(0-i- 
C,H 7 £ ^CHjXCiHjyzCSKO-ii^H,)!, (CHjXCaHj^O-i-C^fe (CHsXCzH^ifO-t-Ctfl,)* 
5 (CHaXCaHsJjCSKO-n-CBHis)* (CH^Hs^KO-n-QH,,)* (CHjXCjHj^iCO-n-CwHjik 

HtcA^aScSKOCjHsC ^CHj^CHaJzCSiCO-n-C^ HCCH^qCHjJjCSKO-i-CjH,)* 
^CH,HaCH3)jCSi(0-n-C4H 9 )a. HtCH&qCHjhCS^O-i-C^H HfCHj^CH^^O-t-C^ 
HfCHjhqCHjhCSKO-n-CeHuJa, H(CH 3 )ACH3) 2 CSi(0-n.C,H,7)3, HtCHaWCHj^O-n-CoH^ 
(OTjyjCSiCCHjXOCzHsXO-n^^ 
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20 



£j£^ y > Si(OC 2 H5)3' 



/"" t^ S Si(CH 3 ) (OC 2 H 5 ) 2 / 



Si(OC 2 H s ) 3 , 



30 jCEtZT' ' Si(OC 2 H 5 ) 3 



m £Z~JZ^~ Si(CH 3 ) (GC 2 H 5 ) 2 , 



45 



50 



55 



60 



Si (OC 2 H s ) 3/ 



Si (CH 3 ) (0-n-C 3 H 7 ) 2 , 



Si(CH 3 ) (0-n-C 4 H 9 ) 2 , 
Si (CH 3 ) (0C 2 H 5 ) (0-n-C«H 9 ) , 



Si (OC 2 H 5 ) 3/ 
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In der Polymerisation von Propyien gemifi der vorlicgenden Erfindung sind die Mengen der Komponenten 
(A), (B) und (Q, die verwendet werden sollen, nicht besonders beschrankt, solange die vorteilhaften Effekte der 
voriiegenden Erfindung erzielt werden. AOerdings kdnnen die folgenden Mengen im allgemeinen verwendet 
werden. Das Molverhaltnis der Komponente (B) zu der Titanverbindung der Komponente (A) kann im Bereich 
zwischen 0,001 und 10 000, vorzugsweise zwischen 1 und 1000, liegen. Das Molverhaltnis der Komponente (Q zu 
der Komponente (B) kann im Bereich zwischen 0,001 und 1000, vorzugsweise zwischen 0,01 und 10, noch 
bevorzugter zwischen 0,05 und 2 liegen. 

Polymerisation von Propyien 

Die Polymerisation von Propyien zur Herstellung des Polypropyiens mit niedriger Kristallinkat gem§B der 
voriiegenden Erfindung kann unter Anwendung irgendwelcher Pofymerisationstechniken durchgefQhrt werden, 
beispielsweise als Aufschlammungspolymerisation unter Verwendung eines Kohlenwasserstoffldsungsmittels, 
als ldsungsmitteifreie FIGssigphasenpolymerisation (Polymerisation in Masse), Ldsungspolymerisation und Poly- 
merisation m der Dampfphase. Im Fall einer Auf schlimmungspoiymerisation kdnnen aliphatische oder aromati- 
sche Ldsungsmittel, z. B, Pentan, Hexan, Heptan, Cyclohexan, Benzol und Toluol oder Gemische der genannten, 
als Losungsmittel verwendet werden. Daruber hinaus kann die Polymerisation eine kontinuierliche Polymerisa- 
tion, eine Chargen-Potymerisation, eine Mehrstuf en-Polymerisation oder eine Polymerisation, die den Schritt 
einer Vorpoiymerisation beinhaltet, sein. Die Poiymerisationstemperatur kann im allgemeinen im Bereich zwi- 
schen 20 und 200° Q vorzugsweise zwischen 50 und 150*C, Iiegea Der Polymerisationsdruck kann im Bereich 
zwischen Atmosphirendruck und etwa 300 kg/cm 2 , vorzugsweise zwischen Atmosphirendruck und 100 kg/cm 2 , 
seia Wie bekannt 1st, kann Wasserstoff bei der Polymerisation als Molekulargewichts-Modifikationsmittel 
eingesetzt werden. 

Die folgenden Beispiele eriautern die vorliegende Erfindung niher, soQen sie aber nicht auf diese beschrinken. 
Die folgenden Verfahren und Apparaturen wurden zur Messung der physikalischen Eigenschaften der Poly- 
propylene, die in den Beispielen erhalt en wurden, eingesetzt 

MFR 

Apparatur: Apparat zur Messung des SchmelzfluS-Index, hergestellt von Takara Co, Ltd. 
MeB verfahren gemafi JIS-K6758 

CXS 

MeBverfahren: eine Probe (etwa 5 g) wurde genau abgemessen und vollstindig in Xylol (300 ml) bei 140°C 
aufgeldst, dann wurde die Ldsung auf 23°C abgek&hlt und 12Stunden stehengelassen. Danach wurde eine 
Fdtration durchgefQhrt und die Feststoffmenge, die im Filtrat aufgeldst war, wurde isoliert Das Gewichtsver- 
h&ltnis des isolierten Feststoffs zur Probe wurde bestimmt 

Diff erendal-Scanning-Kalorimeter (DSC) 

Apparatur: DSC-2, hergestellt von PERKIN-ELMER Co, Ltd. 
MeBverfahren: eine Probe (etwa 5 mg) wurde in 3 Minuten bei 200° C geschmolzen, dann wurde die Temperatur 
mit einer Geschwindigkeit von 10 g/min auf 30° C verringert Danach wurde die Temperatur mit einer Ge- 
schwindigkeit von 10 g/min auf 200° C erhdht Auf diese Weise wurde eine Schmelzkurve erhalten; aus der 
Kurve wurde eine endothermc Hauptspitzentemperatur (Tmp) bestimmt 

Querfraktionierungs-Chromatograph (CFC) 

Apparatur: Querfraktionierungs-Chromatograph D150A, hergestellt von Mitsubishi Chemical Co, Ltd. 
MeBverfahren: eine Probe Polymeridsung (Ldsungsmittel: o-Dichlorbenzol) wurde einer Temperaturerhd- 
hungs-Elutionsfraktionierung (TREF) zugefOhrt, wobei die Temperatur der Ldsung in 24 Stunden von 0°C auf 
140°C erhdht wurde. Auf diese Weise wurde eine Elutionskurve erhalten unddaraus das Gewichtsverhaltnis der 
bei einer Temperatur von unter 80° C ehiierten Polymerfraktion zu dem Gesamtpolymer bestimmt 

l3 C-NMR 

Apparatur: GSX-270, hergestellt von JEOL LTD. 
MeBverfahren: das Protonen-Entkopplungsverfahren wurde bei einer MeBtemperatur von 130°C unter Ver- 
wendung von o-DichlorbenzoI/schweres Benzol als Ldsungsmittel durchgefQhrt, wobei das Gewichtsverhaltnis 
der mmmra- Komponente zu dem Gesamtpolymer bestimmt wurde. 

Beispiel 1 

Herstellung von Komponente (A) 

200 ml dehydratisiertes und deoxidiertes n-Heptan wurden in einen ausreichend mit Stickstoff gespillten 
Koiben gefOllt, dann wurden 0,4 Mol MgCl 2 und Ofi Mol T^O-n-Ctffe) zur DurchfQhnmg der Reaktion bei 95°C 
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fflr 2 Stunden gefullt Nach Beendigung der Reaktion wurde die Temperatur des Systems auf WC verringert 
Danachwurden 48 ml MethyftydropolysUoxan (20 Centistoke) in den Kolben gegeben, urn erne Reaktion fiber 
3 Stunden durchzufuhren. Die resultierende teste Komponente wurde nut n-Heptan gewascnen. 

Als nachstes wurden 50 ml n-Heptan. das in der gleichen Weise wie oben gerein^ worden war, ui emen in 
ausreichender Weise mit Stickstoff gespttlten Kolben eingefuhrt. danach wurden 0,24 ^ol, auf Mg-Atombaos. 
toobigen synthetisierten festen Komponente in den Kolben gegeben. Danach w^den M MolSiCU nut 25 ml 
n-Hep£n vermischt; das Gemisch wurde Ober einen Zeitraum von 30 Minuten be. 30°C m den Kolben eingetei- 
tet, und das Gemisch wurde bei JVC 3 Stunden lang reagieren gelassen. Nacbdemdi, . Reataon beendrt w 
wurde das Reaktionsprodukt mit n-Heptan gewaschen. Danach wurden 13 ml (CHj)jCSi(CH3) (OCjHs^ ais 
Siliciumverbindung in den Kolben gegeben, so daB das Reaktionsprodukt damit m Kontakt gebrachtwwde. 
Nachdem der Kontakt hergestellt worden war. wurde das resultierende jProdukt 

gewaschen, wobei eine Komponente (A) erhalten wurde. die Magnesiumchlond als Hauptkomponente enthielt. 
Der Utangehalt in der Komponente (A) war 23 Gew.-%. 

Polymerisation von Polypropylen 

500 ml ausreichend dehydratisiertes und deoxidiertes n-Heptan. 125 ml Trietb^alununium als Komponente 
(Bl 203 mg (CHjVsCSirCHs) (OQHsk als Komponente (Q und 15 mg der oben hergestellten Kornponente W 
wSuTem^s3e^tUl-Autoklaven mit einem Innenvohunen von 13 liter, der nut einem ROhrer und 
einem Thermostaten ausgestattet war. gegeben. Danach wurden 60 ml Wasserstoff m den Autoklaven emgelev 
teL und es wurden Temperatur und Druck des Systems zur DurcMQhrung der Polymcnsabon von Propylen 
unterdenfolgenden Bedhgungen erhdht: Pdymerisationsdruck - 5 kg/cm* G, PolvmensaUonstemperatur = 
!5'C und PolymerisattSen^ = 2 Stunden. Nach Beendigung der Polymerisation wurde die "sutaerende 
Polymer- Auf schlammung einer Filtration unterzogen, urn das Polymer abzutrennen. Danach wurde das Polymer 
e^knetAlsResultatwurden 2893 g Polymer erhalten. Aus dem Filtrat wurden 0,48 g Polymer erhalten. Das 
SanSo^SSee^ 

Ipteentemperatur (Tmp) von 160,1°C auf einer Schmelzkurve, die durch DSC erhalten wurde, bei emer 
Temperaturvon unter 8#C eine eluierte Menge von 032 Gew.-%, gemessen durch CFC und erne isotakasche 
Pentad-Fraktion (mmmm) von 96,0%, gemessen durch NMR 

Beispiel2 
Herstellung von Komponente (A) 

100 ml dehydratisiertes und deoxidiertes Toluol wurden in einen in ausreichender Weise mit Stickstoff gespfil- 
ten Kolben gegeben, dann wurden 20 g MgfOEtfe unter Herstellung einer Suspension in den Kolben eingefOhrt 
Danach wurd?n 60ml TiCU in den Kolben gegeben und die Temperatur des Systems yon Raumtemperatur auf 
90" C erhdht Danach wurden 33 ml CeUosolvacetat in den Kolben emgeleitet und die Temperatur auf 1 M C 
erhOht urn dann eine 3-stfindige Reaktion durchzufuhren. Nachdem die Reaktion beendet war, wurde das 
ffiSrStlSr^SSt Toluol gewaschen. Danachwurden IOC ► ml TiCU un 1100 ml Joluol m den 
Kolben eingeleitet. urn eine 3-stfindige Reaktion bei 1 10*C durchzufuhren. Nachdem die Reaktion beendet war, 
wurde das Reaktionsprodukt ausreichend mh n-Heptan gewaschen. 

Als nichstes wurden 50 ml n-Heptan, das in der gleichen WeUe wie oben gereuugt worden war memen m 
ausreichender Weise mit Stickstoff gespfilten Kolben gegeben; dann wurden 5 g ; der oben tvunotta ^theto- 
s\ertenfe S tenKomponente,03nnDl^yldmiemylsih^ 

Kolben gegeben,Tsie bei 50°C 2 Stunden lang miteinander in Kontakt gebracht wurden. Danach wurde das 
resultierende Produkt in ausreichender Weise mit n-Heptan unter Herstellung emer Komponente (A) gewa- 
schen, Der Utangehalt der Komponente (A) war 23 Gew.-%. 

Polymerisation von Propylen 

Die Polymerisation von Propylen wurde in der gleichen Weise wie im Beispiel 1 din^etthrt, auBer daB die 
Polyn^efflSmperatur in 85»C geindert wurde, und daB 27,0 ml (OfcfeCSKCHa) (O-n^M* Kompo- 
nente (Q verwendetwurden Das Resultat war, daB 301.7 g Polymer erhaltenv^^Aus dem^t^en 
036 g Polymer erhalten. Das Polymer hatte eine MFR von 62 g/10 nun, eine ^lol-I^chkeit (C^) bei 23 C 
vJn 1? Gew,%. eine Spitzentemperatur (Tmp) von 157- C aufeiner S<toe^e, die du^ D^aUen 
worden war. eine bei einer Temperatur von unter 80° C eluierte Menge von 037 Gew.-%, gemessen durch CFC, 
und eine isotaktische Pentad-Fraktion (mmmm) von 96,0%, gemessen durch NMR. 

, Beispiele3bis5 

Unter Verwendung der festen Katalysatorkomponente (Komponente (A)) von Beispiel 1 wurde dieselbe 
Polymerisation wie in Beispiel 1 durehgeftthrt, auBer daB Silidumverbmdungen, wie ae m Tabelle 1 dargesteut 
sind, als die Komponente (C) verwendet wurden. Die Resultate sind in TabeUe 1 aufgeffinrt. 

' Vergleichsbeispiel 1 

Bs wurde eine feste Katalysatorkomponente in der gleichen Weise wie in Beispiel 1, auBer daB 
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(OT3fcCSi(CH3)(OC2Hs)2 als Komponente (A2) nicfat eingesetzt wurde, hergestellL Die Polymerisation wurde in 
der gleichen Weise wie in Beispiel 1 durchgefQhrt Das Resultat war, daS 168,6 g Polymer erhalten wurden. Aus 
dem Filtrat wurden 1,10 g Polymer erhalten, Das erhaltene Polymer hatte eine MFR von 7,8g/10 min, eine 
Xylol-Ldslichkeit (CXS) bei 23°C von 6,7 Gew.-%, bei einer Schmelzkurve, die durch DSC erhalten wurde, eine 
Spitzentemperatur (Trap) von 152£°C, bei einer Temperatur von unter 180°C eine eluierte Menge von s 
3,5 Gew.-%, gemessen durch CPC, und eine isotaktische Pentad-Fraktion (mmmm) von 92/)%, gemessen durch 
NMR. 

Vergieichsbeispiel 2 

10 

Unter Verwendung der festen Katalysatorkomponente (Komponente (A)) von Beispiel 1 wurde dieselbe 
Polymerisation wie in Beispiel durchgefQhrt, aufier dafi die Komponente (Q (CH&CS^CHsXOCiHs^ nicht 
verwendet wurde. Das Ergebnis war, dafi 234,6 g Polymer erhalten wurden. Aus dem Filtrat wurden 1,20 g 
Polymer erhalten. Das erhaltene Polymer hatte eine MFR von Sfi gAO min, eine Xylol-Ldslichkeit (CXS) bei 
23°C von 5,5 Gew.-%, bei einer Schmelzkurve, die durch DSC erhalten wurde, eine Spitzentemperatur (Tmp) is 
von 154^°C; bei einer Temperatur von unter 180°Ceine eluierte Menge von 3,50 Gew.-%, gemessen durch CFC, 
und eine isotaktische Pentad-Fraktion (mmmm) von 93,0%, gemessen durch NMR. 

Vergieichsbeispiel 3 

20 

150 ml dehydratisiertes und deoxidiertes n-Heptan wurden in einen ausreichend mit Stickstoff gespQlten 
Kolben gegeben, danach wurden 60 ml TiCU in den Kolben geleitet Andererseits wurden 120 ml n-Heptan und 
9,5 g Diemylaluminiumchlorid in einen Tropftrichter gefililt Der Kolben wurde auf - 10° C gekilhlt; und Diethy- 
laluminiumchlorid wurde tropf enweise fiber einen Zeitraum von 3 Stunden aus dem Tropftrichter zu dem Inhalt 
des Kolbens gegeben. Die Reaktion wurde fOr eine weitere Stunde bei - 10°C ablaufengelassen. Die Tempera- 25 
tur des Systems wurde dann fiber 1 Stunde auf 65°C erhdht und die Reaktion ffir eine weitere Stunde ablaufen- 
gelassen. Nachdem die Reaktion beendet war, wurde das Reaktionsprodukt in ausreichender Weise mit n-Hep- 
tan gewaschen, wobei eine f este Thantrichlorid-Zusammensetzung erhalten wurde. 

Als nichstes wurde eine gemischte Ldsung aus 250 ml n-Heptan und 100 ml Diisoamylether zu der oben 
erhaltenen Titantrichlorid-Zusammensetzung gegeben, um eine l-stundige Reaktion bei 35° C durchzufuhren. 30 
Nachdem die Reaktion beendet war, wurde das Reaktionsprodukt in ausreichender Weise mit n-Heptan gewa- 
schen. Danach wurde eine gemischte Ldsung aus 250 ml n-Heptan und 120 ml TiCU nlr 2 Stunden bei 65° C mit 
dem obigen Reaktionsprodukt in Kontakt gebracht Nachdem die Reaktion beendet war, wurde das Reaktions- 
produkt in ausreichender Weise mit n-Heptan unter Erhalt einer festen Katalysatorkomponente gewaschea 

35 

Polymerisation von Propylen 

500 ml ausreichend dehydratisiertes und deoxidiertes n-Heptan, 500 mg Diemylaluininiumchlorid und 50 mg 
der oben hergestellten festen Katalysatorkomponente wurden in einen Stainless-Steel- Autoklaven mit einem 
Innenvolumen von 1,5 liter, der mit einem Rfihrer und einem Thermostaten ausgestattet war, gegeben. Dann 40 
wurden 350 ml Wasserstoff in den Autoklaven geleitet und die Temperatur und der Druck des Systems wurden 
zur Durchfuhrung der Polymerisation von Propylen unter den folgenden Bedingungen erhdht: Polymerisations- 
druck = 5 kg/cm 2 G, Polymerisationstemperatur « 65° C und Polymerisationszeit » 2 Stunden. Nachdem die 
Polymerisation beendet war, wurde die resultierende Polymer- Auf schiammung zur Abtrennung des Poiymeren 
einer Filtration unterzogen; danach wurde das Polymer getrocknet Das Ergebnis war, daS 79,7 g Polymer 45 
erhalten wurden. Aus dem Filtrat wurden 23 g Polymer erhalten. Das erhaltene Polymer hatte eine MFR von 
8,1 g/10 min, eine Xylol-Ldslichkeit (CXS) bei 23°C von 3,4 Gew.-%, bei einer durch DSC erhaltenen Schmelz- 
kurve eine Spitzentemperatur (Tmp) von lSW^C, eine bei einer Temperatur von unter 80° C eluierte Menge von 
5,1 Gew.-%, gemessen durch CFC und eine isotaktische Pentad-Fraktion (mmmm) von 913%, gemessen durch 
NMR. 50 

Die Resuitate der obigen Beispiele und Vergleichsbeispiele sind in Tabelle 1 aufgefuhrt 
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Tabelle 1 



Bei- 
Nr. 


Komponente 

(Al) 
(Menge) 


Koajponente 
CC) 
(Menge) 


Polymer- 
ausbeute 


MFR 
a/10 min 


cxs 

GeW.-l 


Tmp 


Elulerte 
Menge 
(CFC, 
unter 
80*c) 








a/10 min 


Gew.-% 


'c 


Gew.-% 


4 


t 

Bsp. 1 


>Bu OEt 

/ s 

Me OEt 


t*3u OEt 

V 

/ \ 
Me OEt 


289,5 


4,5 


2,8 


160,1 


' 0,62 


96,0 


i 

Bsp. 2 


•Pr OBt 

w 

i-?r OEt 

(l-lmi: 


l<3u 0n»3i 

XI 

Mc^ 0n-3\ 
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Patentanspruche 

1. Polypropylenharz, das die folgenden physikalischen Eigenschaften hat: 

(1) eine FlieBfahigkeh (MFR) von <U bis 1000 g/10 min, gemessen bei 230°C> unter einer Belastung von 
2,16 kg; 

(2) bei 23°C eine Xylol-Loslicnkek (CXS) von 0,5 bis 5fi Gew.-%; 

(3) eine endotherme Haiiptspitzentemperatur CTmp) von 153— 163°Q wie sie an einer Schmelzkurve 
bestimmt wird, welche mit einem Differential-Scanning Kalorimeter (DSC) gemessen wurde; 

(4) bei einer Temperatur von unter 80° C eine eluierte Menge von Ofll bis 3,0 Gew.-Vo, gemessen mit 
einem Querfraktionienings-Qironiatograph (CFC); und 
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(5) eine isotaktische Pentad- Fraktion (mmmm) von 92,0 bis 98,0 Gew.-%, gemessen durch 13 C-NMR. 
Z Verfahren zur Herstellung eines Polypropyienharzes nach Anspruch 1, das den Schritt eines Pofymerisie- 
rens von Propyien in Gegenwart eines Katalysators umfafit, welcher die Kombination der folgenden 
Komponenten (A), (B) und (C) enthalt: 

Komponente (A): eine feste Katalysatorkomponente, die durch Inkontaktbringen einer Komponente (A\% s 
welche eine feste Komponente ist, die Titan, Magnesium und ein Halogen als essentieile Komponenten 
enthalt, mit einer Komponente (A2\ welche eine Komponente aus einer Sificramverbindung ist, die durch 
die aUgemeine Forme! ^R^-mS^OR 3 ^ (in der R 1 eine verzweigtkettige aiiphatische Kohlenwasserstoff- 
gruppe ist oder eine cyclische aiiphatische Kohlenwasserstoffgruppe ist; R 2 eine Kohlenwasserstoffgruppe, 
die dieselbe wie R 1 oder von dieser verschieden ist, oder eine ein Heteroatom enthaltende Kohlenwasser- io 
stoffgruppe ist; R 3 eine Kohlenwasserstoffgruppe mit zwei oder mehr Kohlenstoffatomen ist, und 1 < m < 
3)dargestelltwird; 

Komponente (B): eine Komponente aus einer Organoaluminiumverbindung; 

Komponente (Q: eine Komponente aus einer Siliciumverbindung, die durch die aUgemeine Formel 
R 4 4- n Si(OR 5 )n (ui der R 4 eine Kohlenwasserstoffgruppe ist, R s eine Kohlenwasserstoffgruppe mit 2 oder is 
mehr Kohlenstoffatomen ist, und 1 ^ n £ 4) dargesteUt wird. 
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